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- M 100522 - 

KLASSE 78: Sprengstoffe, Zvndholzherstellung. r >'/ j 

SOCIETE DE PRODUITS CHIMIQUES ET D'EXPLOSIFS 
BERGES, CORBIN & CIE in GRENOBLE. 

Verfahren zur Herstellung von Chloratsprengstoffen. 

Patentirt im Deutschen Reiche vom n. Juni 1897 ab. 



Die vorliegende Erfindung betrirft die Be- 
reitung von Sprengstoffen mit Chloratbasis 
und besteht in einem Verfahren, welches diesc 
Sprengstoffe in sehr besla'ndiger. gegen Schlag j 
und Wiirme wenig emptindlieher Beschaffen- 
heit unter Wegfall der bisher mit ihrer Fabri- 
kation verkniipften Gefahrlichkeiten herzustellen 
ermoglicht. 

Die Erfindung beruht auf der losenden 
Wirkung, welch e pfianzliche und lliierische 
Oele auf aromatische Nitro- und Azoderivatc 
aufsern und welche durch Beihiilfe eines 
Warmegrades, der unierhalb der Zersetzungs- 
ternperatur jener verbleibt, so hocli steigerbar 
ist, dafs die Losung beim Abkuhlen zu einer 
feslen Masse gesteht, wobei man es in der 
Hand hat, diese vermiitelst grOfserer oder 
minderer Dosis des Losemittels mil eineni ge- 
wiinschten Grad von FormbarUeit zu versehen. 
Die<e Losung lafst sich durch Anwendung 
eines geeigneten Grades von Leichlflttssigkeit 
und des Chlorates ah fcines Pulver so ungemein 
innig und gleichmufsig. mit dem letzteren ver- 
mischen, dafs eine durchaus homogene Masse 
eutsteht, in welcher dir- Chloratllieilchen so 
dicht eingchiillt sind, dafs sie im -Falle von 
Natriumchlorat keine Spur von HygroskopicitSt 
aufweist. Diese Eigenschaften werden durch 
den Zusatz von gepulverter Kohle odcr Kohle- j 
hydra ten (wie Starke) .nicht beeintrachtigt, so 
dafs auch diese .bekanntcn Componenien zur 
.Eereitung der Chloratsprengstoffe mit Vortheil 
vcrwendbar sind. 



Im Falle die Loslichkeit des aromatischen 
Nitro- oder Azoderivates im Oei zu gering ist, 
um durch die gestattcte Tcmpcratur zu cincr 
j genugend steifen Masse zu gelangen, kann man 
nach den Erfahrungen des Erhnders die Los- 
lichkeit erhebiich dadurch starken, dafs man 
das aroma tisc he Nitroderivat oder Azoderivat 
mit einem zweiten aromatischen Nitroderivat 
oder Azoderivat verbindet. 

Uebersehufs von Oel ist zu vermeiden, in- 
dem derselbe bei hoherer Teinperatur aus- 
schwilzt; im Allgemeinen soli das Oel bei der 
mit dem angewendeten einfachen Derivat oder 
der Derivatverbindung anganglichen Hochst- 
temperatur in solcher Menge zur Anwendung 
kommen, dafs das Gemisch fur die Knetbarkeit 
hinreichend dttnnfliissig bleibl, die bereilete 
feste oder plastischc Masse aber bei hochster 
Sommcrtemperatur kein Oel ausschwitzt. 

Die nach vorliegender Erfindung hergestellten 
Chloratsprengstoffe lassen sich bis auf 1 50 
bis 200 0 erhitzen ohne Aenderung der Zu- 
sammensetzung, und entwickeln bei der Ex- 
plosion im Durchschnitt die zehnfache Kraft 
des Schwarzpulvers. 

Bei der Explosion wirkt das Oel als ver- 
brennlichrr Korper, d. h. wie auch der etwaigc 
Zusatz von Kohle odcr Kohlehydrat, als Kohlen- 
{ saure bezw. Kohlenoxyd -Entwickler. 

Die dargelegten Eigenschaften der Spreng- 
slotte werden nicht erzielt. wenn man die 
Nitro- bezw. Azoderivale nur kalt mil deni 
Oel anfcuchlct, in weichem Falle dasselbe in 
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der Warme auch ausschwitzt; dagegen Uifst 
Bcfcuchten mil dem Oel in der Warme eine 
gewisse Verbesserung erzielen, die selbstver- 
stiindlich mit der Oelmenge wachst. 

Es wird hiermit ausdriicklich hervorgehohen, 
dafs der Ausdruck Nitroderivate die Nili:oa'ther 
(Nitroglycerin, Nitrocellulose etc.) nicht-'um- 
schliefsen, sondern beschriinkt sein soil auf 

a) aromatische Nitrokohienwasserstofte , wie 
Mononitrobenzol, Mononitronaphtalin, Dinitro- 
naphtalin, Trinitronaphtalin , Dinitrobenzol; 

b) Nitrophenole. wie Trinitrophenole , Pikrin- 
saure, Tetranitrodiphenole etc., und c) aroma- 
tische Nitroamine, wie Nitroanilin, Niiro- 
diphenylamin etc. Dicse Nitroderivate sind 
wie in der Killle, so auch in der Warme un- 
loslich in Minercldlcn, in der Kaite auch wenig 
loslich in pflanzlichen und thierischen Oelen; 
dagegen in letzteren in der Warme in ver- 
anderlicher Menge losbar. Bei der technischen 
Wichtigkeit des Gegenstandes sei es gestattet, 
diese Verhultnisse durch einige Beispiele klar 
zu legen: 

Rohes Mononitronaphtalin schmilzt bei etwa 
52 0 , gereinigt und sublimirt bei ca. 61 °; bei 
gewohnlicher Temperatur (15 bis 20°) lost 
Rieinusol ctwa 25 Gewichtsprocente dieses 
Nitroderivates, d. h. das Losungsproduct ent- 
h iil t auf 75 Gewichtstheile Rieinusol 25 Ge- 
wichtstheile Mononitronaphtalin. Von 65 0 ab 
nun ist letzteres in jedem Verbal tnifs mit 
Rieinusol mischbar. Leinol und Olivenol be- 
sitzen so ziemlich das gieiohe LosungsvermOgen. 
Eine mit gleichen Gewichtsthcilchen hcrgcstclltc 
Losung erstarrt bei der Abktihlung. 

Die rohen Dinitronaphtaline (bekanntlich Ge- 
mische von a- und £ -Dinitronaphtalin mit den 
Schmelzpunkten bezw. 270 0 und 170 0 ) sind nur 
wenig loslich in Rieinusol, welches bei ge- 
wohnlicher Temperatur kaum 1 pCt. davon 
aufnimmt; bei ioo° wachst die Aufnahme- i 
falngkeil auf 4 bis 5 pCt. ; bei 125^ ist die 
Loslichkeit auf 60 pCt. gestiegen; bei der 
Schmelztemperatur (170 bis 1S0 0 ) des Derivaies 
sind letzteres und das Oel in jedem Verhaltnifs 
mischbar. Die Losung erstarrt bei der Ab- j 
kuhlung. j 

Rohes Dinitrobenzol hat den Schmelzpunkt 
bei 70 0 , reines bei qo°. Bei gewohnlicher 
Temperatur betragt seine Loslichkeit in Rieinusol 
etwa 4 pCt., in Olivenol etwa 3 pCl., in Leinol 
etwa 3 pCt.; bei 90 0 (Schmelzpunkt} losen 
20 g Rieinusol 20 g Dinitrobenzol zu einer 
klaren Losung, die beim Abkuhlen erstarrt. 

Pikrinsaure (Trinitrophenol) schmilzt bei 
125 0 ; bei gewohnlicher Temperatur lost Leinol 
ungefahr 5 pCt., Rieinusol ca. 4 pCt., Olivenol 
ca. 1 pCt. Bei 100 0 steigt die Loslichkeit fur 
Rieinusol auf ca. 20 pCt., bei 125 bis 130° j 
auf mehr als 50 pCt. (wcndel man mchr Pikrin- ; 



saure an, so schwimmt der Ueberschufs als 
braun gefmbte Schicht iiber der Oellosung). 

Die Azoderivate. Azobenzol, Azoxybenzol, 
Amidoazobenzol , Diamidoazobenzol etc., sind 
ebenfalls in der Warme bedeutend loslicher in 
thierischen und pflanzlichen Oelen als in der 
Kaite, wahrend die meisten davon in rninera- 
lischen Oelen selbst in der Warme unl5slich 
oder nur wenig loslich sind. 

Doppelverbindungen. 
Gewisse der aromatischen Nitro- und Azo- 
derivate besitzen eine selbst in hoherer Warme 
verhaltnifsmiifsig nur geringe Loslichkeit in 
pflanzlichen und thierischen Oelen. So z. B. 
lost sich Pikrinsaure bei 125 bis 130° (Schmelz- 
punkt) nur zu 50 pCt. Diese hohen Tem- 
peraturen sind indefs technisch nicht in alien 
Fallen angangig, auch fuhrcn sie nicht immer 
zu einer geniigend hochgradigen Losung. Es 
hat sich nun gezeigt, dafs die Korper, welche 
aus der chemischen Verbindung von Nttro- 
dcrival mil Nitro- oder Azoderivat bezw. von 
Azoderivat mit Nitro- oder Azoderivat hervor- 
gehen, bei viel niedrigeren Temperaturen im 
Oel sich losen, als ihre Componenten je fur 
sich, so dafs sie einen in Beziehung auf den 
Procentgehalt des Sprengstoffes an Kohlensaure 
bezw. Kohlenoxydentwickler sehr vortheilhaften 
Ersatz fur jene bilden, wozu noch der Vor- 
theil tritt. dafs die mit den Doppelverbindungen 
bereiteten Sprengstoffe bei weitem kraftigcr 
wirken. 

Die Darstellung der beregten Doppelkorper 
kann nach der bekannten Methode, indem man 
die Componenten Atom fur Atom combinirt, 
oder durch Schmelzung erfolgen. Im letzteren 
Falie schmilzt man zunachst den Componenten 
vom nicdrigstcn Schmelzpunkt und tragi dann 
den zweiten in die Schmelze ein. Durch Ver- 
einigung eines sehr leicht schmelzbaren Com- 
ponenten, wie Mononitronaphtalin, mit einern 
schwer schmelzbaren, wie Pikrinsaure : wird 
eine Doppelverbindung erzielt, deren Schmelz- 
und Losungspunkte (bezuglich der beregten 
Oele) bedeutend liefer liegen als diejenigen der 
Pik rinsa'ure. 

Schliefst die Unbestandigkeit des zu be- 
nutzenden Nitroderivates die Anwendbarkeit 
des Schmelzverfahrens aus, so lost man die 
beiden Nitrocomponenten nach einander in 
dem Oel, indem man zunachst das leichter 
lOsliche in Losung fiihrt. Man kann ubrigens 
diese Ausfuhrungsform in alien Fallen an- 
wenden; sie fiihrt immer zur Auf losung einer 
ganz betrachtlichen Menge von Nitroderivaten. 
Z. B. wiihrend man vermittelst 1 kg des Oeles 
unter Anwendung einer Temperatur von 125 0 
nur 500 g Pikrinsaure zu losen vermag, kann 
man bei ioo° davon 555 g in Losung fiihren, 
nach dem man zuvor im Oei 343 g Mono- 



nitronaphtalin gelost hat, und auf 860 g, wenn 
man die Losung des Mononitronaphtalins bei 
1 25 0 bereitete, von welchem bei dieser Tem- 
peratur 640 g in Losung gehen. 

Zur Darstellung der beregten Doppelverbin- 
dungen kann man auch in der Weise ver- 
fahren, dafs man die Componenten in einem 
beiiebigen geeigneten gemeinsamen LOscmittei, 
wie Aether, Alkoliol, Acelon, Benzin etc., lost, 
das Losemittel durch Verdampfung vcrjagt 
und die verbleibende Doppclverbindung im 
gewahlten Oel lost. 

Der Erfinder mifst den genannten Doppel- 
verbindungen einen ganz hervorragenden Werth 
fiir die SprengstoftYabrikation bei, und werden 
aus diesem Grunda noch einige Einzelheiten 
uber Bereitung. Schmelzpunkte und Loslich- 
keitsverhaltnisse der werthvollsten mitgetheilt. 

Zur Bereitung von Pikronilronaphtalin wird 
in einem vermittelst Wasserbades Oder Dampfes 
auf 90 bis ioo° erhitzten Gefafs 1 kg Mono- 
nitronaphtalin geschmolzen und der Schmelze 
in kleinen Portionen 1,3:0 kg Pikrinsaure hin- 
zugesetzt; nach voilstandiger Losung der letz- 
teren giefst man in Platten. Die erhaltene 
Doppelverbindung schmilzt bei 74 0 . In der 
Kalte losen sich davon etwa 5 pCt. in Ricinusol; 
bei ioo° gehen 80 pCt. in Losung, und es er- 
starrt 'die Masse bei der Abkiihlung. Bei einer 
Temperatur von 105 bis uo° vermdgen 20 g 
Ricinusol vom Pikronitronaphtalin 20, 25 und 
selbst 30 g aufzulOsen. Die anderen Oele ver- 
haltcn sich ahniich, nur ist bei Leinol zu be- 
achten, dafs dasselbe in der Warme etwas an- 
gegriffen wird. 

Pikronitrobenzol wird in gleicher Weise 
unter Anwendung von 1 kg Dinitrobenzol und 
1,360 kg Pikrinsaure bereitet; es schraiizt bei 
8S°. In der Kalte lost Ricinusol davon 
6 bis 7 pCl., bei ioo° etwa 50 pCt.; ober- 
halb ioo° losen 20 g Ricinusol 20 g Pikro- 
nitrobenzol. 

Die Pikrate von Amidoazobenzol, Azobenzol, 
Azoxybenzol und der Nitrodiphenylamine zeigen 
ungefahr die gleiche LGslichkeit in Ricinusol, 
wie das zu ihrer Bereitung benutzte Azoderivat; 
Diamido3zobenzolpikrat ist dagcgen • weniger 
loslich als da? Diamidoazobenzol. 

Zur Darstellung der Pikroazoderivate ver- 
fahrt nun in der Weise, dafs man zuerst die 
Azoderivate unter Zuhulfenahme ciner Tem- 
peratur von 80 bis 100 0 im Oel lost und 
dann die Pikrinsaure in kleinen Portionen zu- 
setzt. Die so her^estellten LOsuntren vcrtrasen 
eine die Zerselzuiigsteuiperalur der benutzten 
Azoderivate betrachtlich uberstcigcndc Er- 
hitzung; sie lassen sich, ohne der Zersetzung 
oder Explosion zu unterliegen, bis auf 200 0 
erhitzen. 

Im Allgemeinen kann Pikraminsjure als Er- 
satz der Pikrinsaure Anwendung linden. 



Weitere Beispieie sind die Verbindungen 
von Nitrobcnzol mit Nitronaphtalincn. Hicr 
ermoglicht die Anwesenheit des ersteren Korpers, 
im Oel eine grofsere Menge des letztgenannten 
Nitroderivates einzufiihren. Z. B. 20 g Oel 
losen in der Kalte nicht uber 5 g Nitronaph- 
talin; nimmt man dagegen 10 g Oel, welches 
log Nitrobenzol enthalt, so kann man darin 
10 g Nitronaphtalin losen. 

Femer von Nitrobenzol und Azoxybenzol, 
Nitrobcnzol und Nitranilin, Nitronaphtalin und 
Nitranilin. Hier sind Azoxybenzol und Ni- 
tranilin an sich in Oel wenig los]ich, wahrend 
sie bei Anwesenheit von Nitrobenzol bezw. 
Nitronaphtalin in grofserer Menge in Losung 
gehen. Als Beispieie fur Dosirungsverhaltnisse 
seien folgende angefiihrt, wobei unter Oel ein 
pflanzliches oder thierisches Oel zu ver- 
stehen ist. 



1 - Oel 1 00 g, 

Mononitronaphtalin 70 g, 

Dinitronaphtalin 50 g. 

2. Oel 20 g, 

Mononitronaphtalin 140 g, 

Mononitrobenzol 40 g. 

3. Oel 30 g, 

Mononitrobenzol 80 g, 

Dinitronaphtalin 100 g. 

4- Oel 100 g, 

Azobenzol 90 g, 

Dinitronaphtalin 40 g. 

5- Oel . . 100 g, 

Mononitronaphtalin ioo 5, 

Azoxybenzol 5° g- 

6. Oel 100 g, 

Azobenzol 100 g, 

Azoxybenzol 50 g. 

7- 0el 40 g, 

Mononitrobenzol So g, 

Nitranilin 80 g. 



Diese Beispieie liefsen sich ins Unendliche 
vermehren, da bekanntlich die beregten Deri- 
vate die Eigenschaften besitzen, sich gegen- 
seitig zn losen. 

Zur Darstellung der gekennzeichneten Chlorat- 
sprcngstofTe verfahrt man zwcckmafsig so, dafs 
man in dem jcwcilig gccignctstcn Oele das 
Nitro- bezw. Azoderivat lost unter Zuhiilfe- 
nahme von Wa'nne, die im Bedarfsfalle und 
falls es ohne Zersetzung des Deri votes bezw. 
Explosion nngangig ist, bis zum Schmelzpunkte 
des Derivales gesteigert werden mag, und zwar, 



urn Ausschwitzung des Odes zu verhuten, 
unter Anwendung des lctzteren in solcher 
Menge, dafs die Losung bei Abkuhlung auf 
die hochste Sommertemperaiur zu einer festen 
bezw. steif breiigen Masse erstarrt. La'fst sich 
das gewahltc Derivat nicht ohne gcfiihrdende 
Erhitzung in der zur Erzielung einer festen 
oder noch plaslischen Masse bendlhiglen Menge 
losen, so stcllt man die beziiglich LGslichkcit 
gUnstigste Doppelverbindung desselben mit 
eincm zweiten Nitro- oder Azodcrivat her und 
lost diese in der erforderlichen Oetmenge. 

Die Losung wird in eine Knetmaschine ge- 
bracht und hier, wahrend man sie auf einer, 
gute Dunnflussigkeit sichernden Temperatur 
erhalt , ztinachst mit der gepulverten Starke 
oder Kohle, wenn man sole he im Sprengstoff 
wiinscht, so lange verknetct, bis cine gleich- 
mafsig innige Mischung cingetreten ist. Hier- 
nach fiigt man unter fortwahrendem Kneten 
das (Kalium-Natrium) Chloral oder Perchlorat 
in kleinen Portionen hinzu und knetet so 
lange, bis moglichst Gleichmafsigkeit erzielt ist. 
Hiernach ist der Sprengstoff als solcher fertig. 

Nach den Erfahrungen des Erfinders ergeben 
die folgenden allgemeinen Dosirungsverhaltnisse 
gute Sprengstoffe: 

a) mit Starke oder Kohle: 

Oellosung des einfachen 
oder Doppelderivates. . 10 bis 20 pCt., 

Alkalichlorat 80 bis 65 - 

Starke (Kohle) 10 bis 15 - . 

b) ohne Stiirke oder Kohle: 

Oellosung des einfachen 

oder Doppelderivates.. 20 bis 30 pCt., 
Alkalichlorat 80 bis 70 - . 

Bcispiele specieller Zusammensetzung sind: 

Kaliumchlorat 3 g, 

Oellosung von Nitronaphtalin 
(mit gleichen Theilen bc- 
wirki) 400 g, 

Starke 600 g. 

Natriumchlorat 800 g, 

Oellosung von Pikronitro- 
naphtalin (mit gleichen 
Theilen hergeslelli! 200 g. 

Natriumchlorat 750 g, 

Oellosung von Pikronitro- 

naphtalin Svie oben) 200 g, 

Starke 30 g. 

Natriumchlorat 300 g, 

Azobenzol 70 g, 

Ricinusol 30 g. ] 



Kaliumchlorat 400 g, 

Pikroazobenzol 60 g, 

Ricinusol 40 g. 

Kaliumchlorat 800 g, 

Mononitronaphtalin 120 s, 

Speckol 80 g. 

Kaliumchlorat 800 g, 

Mononitronaphtalin 1 20 g, 

Pikrinsaure 20 g, 

Speckol 60 g. 

Kaliumchlorat 800 g, 

Mononitronaphtalin 1 20 g. 

Ochsenklauenol So g. 

Kaliumchlorat 800 g, 

Mononitronaphtalin 120 g, 

Pikrinsaure 20 «, 

Ochsenklauenol Uu 

Kaliumchlorat 800 g, 

Mononitronaphtalin *20g. 

Fiseho! 80 g. 

Kaliumchlorat 800 g, 

Mononitronaphtalin ! -Og, 

Pikrinsaure 60 g, 

Fischol :o g. 

Kaliumchlorat 800 g, 

Mononitrobenzin 120 g. 

Mononitronaphtalin 20 g, 

Talg 60 g. 



Fur mindcrwerthige Sprengstoffe wird von 
der ganzlichen Losung der einfachen oder ver- 
bundenen Derivate abgesehen, indem man letz- 
tere vor dem Zumischen des Chlorates, mit 
oder ohne Hinzufugung von Kohle oder 
Kohlehydraten, mit warmem Oel gut durch- 
feuchtet. 

Patent-Anspruche: 

1. Verfahren zur Herstellung von Chlorat- 
sprengstoffen, dadurch gekennzeichnct, dafs 
man das fein gepulverte Chlorat oder Per- 
chlorat zusammenknetet mit der Losung 
eines aroinatischen Nitroderivates oder 
eines aromatischen Azoderivates bezw. von 
Gemengen oder Verbindungen aus solchen 
in einem prlanzlichen oder thierischen Oei, 
mit oder ohne Zusatz von Kohle oder 
Kohlehydraten. 

2. Eine Ausfuhrungsform des durch Anspruch 1 
gesehutzten Verfahrens, bei welcher die 
Losung des oder der betreffenden Derivate 
mit einer solchen Menge Oel, welche dessen 



Ausschwitzen verhindert, in der Wiirme 3 
hergeslellt und die Zuraischung des Chlo- 
rates sowie der Kohle bezw. des Kohle- 
hyd rates bei einer die Dunnflussigkeit der 
Losung sichernden Temperatur vorge- 
nommen wird. 



Eine Ausfuhrungsform des durch Anspruch'i 
geschtitzten Verfahrens, bei welcher stait 
einer LCsung des oder der Derivate letz- 
tere nur mit dem pflanziichen oder thierischen 
Oe! in der Warme durchfeuchtet ange- 
wendet werden. 



BEItLIN CEDnUCKT IK DER REtCHSDIUJCKEnu. 



